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Abstract 



The invention relates to a plastic optical fibre and to a process for the production of the plastic 
optical fibre. The plastic optical fibre comprises a core of a polycarbonate which has an 
endothermal peak at a temperature in the range from 100 to 200 DEG C, the amount of 
absorbed heat at the endothermal peak being 1 .5 mJ/mg or more during differential 
thermoanalysis at a heating rate of 10 DEG C/min. The process for the production of the optical 
fibre includes a step in which the core of the plastic optical fibre is heat-treated for at least 8 
hours at a temperature around 10 DEG C or more below the glass transition temperature of the 
polycarbonate forming the core. 
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(§) Optische Kunststoffaser und Verfahren zu ihrer Herstellung 

Die Erfindung batrifft eine optische Kunststoffaser und ein 
Verfahren zur Herstellung der optischen Kunststoffaser. Die 
optische Kunststoffaser umfaBt einen Kern aus einem 
Polycarbonat, der einen endothermischen Peak bei einer 
Temperatur im Bereich von 100 bis 200° C aufweist, wobei 
die Menge an absorbierter Warme des endothermischen 
Peaks 1,5 mJ/mg oder mehr bei einer Differentialthermoana- 
lyse bei einer Erwarmungsrate von 10°C/min betragt Das 
Verfahren zur Herstellung der optischen Faser umfaBt eine 
Stufe, bei der man den Kern der optischen Kunststoffaser 
fur mindestens 8 Stunden bei einer Temperatur, die urn 10° C 
Oder mehr unter der Glasubergangstemperatur des Polycar- 
bonats liegt, das den Kern bildet, warmebehandelt. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung betrifft eine optische 
Kunststoffaser mit niedrigem Obertragungsverlust und 
vcrbesserter Warmebestandigkeit sowie ein Verfahren 5 
zu ihrcr Herstellung. 

Da optische Kunststoffasern fiexibel sind und Enden 
aufweisen, die sich leicht bearbeiten bzw. handhaben 
lassen, erwartet man, daB sie bei Lichttibertragungs- 
strfingen oder -leitungen von Kraftfahrzeugen und elek- 10 
tronischen Ausrtistungen verwendet werden kdnnen. 

Bei optischen Kunststoffasern auf Acrylbasis liegen 
die Obertragungsverluste in der GrdBenordnung von 
300 dB/km, einem niedrigen Wert, jedoch liegt die War- 
mebestandigkeit in der GrdBenordnung von 80°C, wo- 15 
durch der Anwendungsbereich betrfichtlich einge- 
schranktwird. 

Obgleich es optische Kunststoffasern auf Polycarbo- 
natbasis gibt, deren Warmebestandigkeit hoher als die 
von optischen Kunststoffasern auf Acrylbasis ist, liegt 20 
ihre Warmebestandigkeit in der GrdBenordnung von 
125°C, was nicht hoch genug ist, urn sie ftir optische 
Obertragungsstrange zu verwenden, beispielsweise ftir 
Motorgehause von Kraftfahrzeugen. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist es, eine opti- 25 
sche Kunststoffaser vorzusehen, die gegentiber ublichen 
optischen Kunststoffasern eine verbesserte Warmebe- 
standigkeit besitzt, so daB ihr Anwendungsbereich ver- 
grdBertwird. 

Eine weitere Aufgabe der vorliegenden Erfindung ist 30 
es, ein Verfahren zur Herstellung einer optischen 
Kunststoffaser mit verbesserter Warmebestandigkeit 
vorzusehen- 

Andere Aufgaben, Merkmale und Vorteile der Erfin- 
dung ergeben sich aus der folgenden Beschreibung in 35 
Zusammenhang mit den Figuren. 

Fig. 1 zeigt ein DSC-Diagramm des Kerns der opti- 
schen Kunststoffaser von Beispiel 1. 

Fig. 2 zeigt ein DSC-Diagramm des Kerns der opti- 
schen Kunststoffaser von Vergleichsbeispiel 1. 40 

Fig. 3 zeigt ein DSC-Diagramm des Kerns der opti- 
schen Kunststoffaser von Beispiel 2, 

Fig. 4 zeigt ein DSC-Diagramm des Kerns der opti- 
schen Kunststoffaser von Vergleichsbeispiel 4. 

Fig. 5 zeigt ein DSC-Diagramm des Kerns der opti- 45 
schen Kunststoffaser von Vergleichsbeispiel 5. 

Zur Ldsung der der Erfindung zugrundeliegenden 
Aufgabe wurde die Warmebestandigkeit von optischen 
Kunststoffasern untersucht, deren Kernmaterial ein 
thermoplastisches Harz ist, insbesondere von Polycar- 50 
bonat Es wurde festgestellt, daB man durch Warmebe- 
handeln des Kerns eines Polycarbonatharzes bei einer 
vorgegebenen Temperatur, die niedriger als die Glas- 
(ibergangstemperatur des Harzes ist, die Warmebestan- 
digkeit des Harzes verbessern kann; ferner wurde fest- 55 
gestellt, daB derart warraebehandelte optische Kunst- 
stoffaser einen niedrigen Obertragungsverlust zeigen; 
auBerdem weisen derartige Fasern einen geringen An- 
stieg des Obertragungsverlustes bei hohen Temperatu- 
ren auf. Die vorliegende Erfindung basiert auf diesen 60 
Effekten. 

ErfindungsgemaBwirdalsofolgendesvorgeseh n: 

(1) Eine optische Kunststoffaser, deren Kern ein 
Polycarbonat umfafit, das einen endothermischen 65 
Peak aufweist, der bei einer Temperatur im Bereich 
von 100 bis 200° C liegt, wobei die Menge an absor- 
bierter Warme 1,5 mj/mg oder mehr bei einer Dif- 
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ferentialthermoanalyse bei einer Erwarmungsrate 
von 10° C/min betragt 

(2) Ein Verfahren zur Herstellung einer optischen 
Kunststoffaser, deren Kern ein Polycarbonat um- 
faBt Dieses Verfahren umfaBt eine Stufe, bei der 
man den Kern fur mindestens 8 h bei einer Tempe- 
ratur warmebehandelt, die urn 10° C oder mehr un- 
ter der Glastibergangstemperatur des Poiycarbo- 
nats des Kerns liegt 

Das Polycarbonat des Kerns ftir die optischen Kunst- 
stoffaser gemaB der Erfindung muB von einer derarti- 
gen Art sein, daB der endothermische Peak bei einer 
Temperatur im Bereich von 100 bis 200° C liegt und die 
Menge an absorbierter Warme 1,5 mj/mg oder mehr bei 
einer Differentialthermoanalyse bei einer Erwarmungs- 
rate von 10° C/min betragt. 

Die Lage des endothermischen Peaks variiert etwa in 
Abhangigkeit von der Glastibergangstemperatur des 
Harzes, und die Lage des endothermischen Peaks ent- 
spricht einer Temperatur, die 1 bis 20° C hdher als die 
Glastibergangstemperatur des Harzes ist, das den Kern 
bildet Wenn diese Temperatur kleiner als 100°C ist, 
besitzt die optische Kunststoffaser eine geringe Warme- 
bestandigkeit; je hdher die Temperatur ist, urn so besser 
ist es, wenn jedoch die Temperatur 200° C tiberschreitet, 
kann das Formgeben des Harzes Schwierigkeiten berei- 
ten. Der endothermische Peak des Kerns der optischen 
Kunststoffaser gemaB der Erfindung liegt vorzugsweise 
bei einer Temperatur im Bereich von 130 bis 190°C und 
insbesondere von 135 bis 185°C 

Die Menge an absorbierter Warme beim endothermi- 
schen Peak betragt 1,5 mj/mg oder mehr. Die Verbesse- 
rung der Warmebestandigkeit der optischen Kunststoff- 
aser wird nicht erzielt, wenn die Menge der absorbier- 
ten Warme beim endothermischen Peak kleiner als 1,5 
m J/mg ist Die Menge an absorbierter Warme am endo- 
thermischen Peak betragt bei der optischen Kunststoff- 
aser gemaB der Erfindung vorzugsweise 2,0 mj/mg oder 
mehr und insbesondere 2£ m J/mg oder mehr. 

Als thermoplastisches Harz ftir den Kern der opti- 
schen Faser gemaB der Erfindung wird ein Polycarbonat 
verwendet, und zwar in Hinblick auf den Obertragungs- 
verlust und die Glastibergangstemperatur des Harzes; 
wenn ein Polycarbonat verwendet wird, ist der Effekt 
der Warmebehandlung groB. 

Es gibt keine besonderen Beschrankungen ftir den 
Typ des Polycarbonats gemaB der Erfindung; es kann 
also jeder Polycarbonat-Typ verwendet weixien, und 
insbesondere k&nnen Polycarbonat A, bei dem es sich 
um ein Polycarbonat mit dem nachstehend angef tihrten 
Bisphenol A und Carbonyl als wiederkehrende Einhei- 
ten handelt, als auch ein aromatisches Polycarbonat, das 
man durch Umsetzen des nachstehend angeftihrten 
zweiwertigen Phenols mit einer Carbonat-Vorlaufer- 
substanz erhalten kann, und ihre Mischpolymeren ange- 
ftthrt werden. 

Als zweiwertige Phenole kdnnen beispielsweise 
2£-Bis-(4-hydroxyphenyl)-propan (nachstehend Bisphe- 
nol A), 2^-Bis-(4-hydroxyphenyl)-l,l > 1333-hexafluor- 
propan (nachstehend Bisphenol AF), l,l-Bis-(4-hydroxy- 
phenyl)-l-phenylethan (nachstehend Bisphenol AP), 
9,9-Bis-(4-hydroxyphenyl)-fluoren (nachstehend Bisphe- 
nol FL), Bis-(4-hydroxyphenyl)-methan, 2A-Bis-(4-hy- 
droxy-3-methylphenyl)-propan, 4,4-Bis-(4-hydroxyphe- 
nyl)-heptan, 2i-Bis-(4-hydroxy-3 1 5-dichlorphenyl)-pro- 
pan, 2^-Bis-(4-hydroxy-3^-dibromphenyl)-propan > Bis- 
(4-hydroxyphenyl>oxid, Bis-(3^-dichlor-4-hydroxyphe- 
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nyl)-oxid, p,p-Dihydroxybiphenyi, 33,-Dichlor-4,4,-dihy- 
droxybiphenyl, Bis-(4-hydroxyphenyl)-sulfon, Bis- 
(3,5-dimethyl-4-hydroxyphenyl)-sulfon, Resorcin, Hy- 
droquinon, l,4-Dihydroxy-2,5-dichlorbenzol, 1,4-Dihy- 
droxy-3-methylbenzol, Bis-(4-hydroxyphenyl)-sulfid und 
Bis-(4-hydroxyphenyl)-suIfoxid angefuhrt werden. Bei 
der Carbonat-Vorlaufersubstanz, die mit dem genann- 
ten zweiwertigen Phenol umgesetzt wird, handelt es 
sich beispielsweise um Phosgen oder Diphenylcarbonat 

Die Warmebehandlung der optischen Kunststoffaser 
gemaB der Erfindung kann man durchfiihren, nachdem 
man einen Verbund auf dem Kern ausgebildet hat, sie 
kann auch mit der Kernfaser vor Ausbildung eines Ver- 
bundes durchgefuhrt werden. 

Die Warmebehandlungstemperatur ist niedriger ais 
die Glasiibergangstemperatur des Kernharzes, und 
zwar um 10°C oder mehr, vorzugsweise um 10 bis 50° C 
und insbesondere 15 bis 40°C Wenn die Warmebehand- 
lungstemperatur nicht um 10°C oder mehr niedriger als 
die Glasiibergangstemperatur des Kernharzes ist, kann 
die Faser schrumpfen, so daB nicht nur eine Verbesse- 
rung der Warmebestandigkeit ausbleiben kann, sondern 
auch der Obertragungsverlust beeintrachtigt werden 
kann. Obgleich keine besondere Beschrankung fOr die 
Warmebehandlungstemperatur besteht, wenn die War- 
mebehandlungstemperatur um 50° C oder mehr niedri- 
ger als die Glasiibergangstemperatur ist, ist diese Aus- 
fiihrungsform nicht bevorzugt, da der EinfluB der War- 
mebehandlung gering und die Produktivitat nicht be- 
sonders groB ist 

Die Warmebehandlungsbedingungen kann man der- 
art wahlen, daB beispielsweise bei einem Kern aus Poly- 
carbonat A (mit im allgemeinen einer Glasiibergangs- 
temperatur von etwa 142 °C) die Warmebehandlungs- 
temperatur etwa 110 bis 130°C und vorzugsweise 110 
bis 125°C betragt 

Bei der Herstellung der optischen Kunststoffaser ge- 
maB der Erfindung wird die Warmebehandlung ftir min- 
destens 8 h durchgefuhrt Es gibt keine Obergrenze ffir 
die Dauer der Warmebehandlung. Die Warmebehand- 
lung wird vorzugsweise 20 bis 200 h Iang und insbeson- 
dere 30 bis 180 h lang durchgefQhrt Wenn die Warme- 
behandlung ungenugend kurz ist, tritt kein endothermi- 
scher Peak auf, so daB diese AusfUhrungsform nicht 
bevorzugt ist, da die Warmebestandigkeit nicht verbes- 
sert wird. 

Der Verbund bzw. das Verbundmaterial der opti- 
schen Kunststoffaser gemaB der Erfindung besteht bei- 
spielsweise aus einem Fluorharz, beispielsweise einem 
Tetrafluorethylen/Hexafluorethylen-Mischpolymeren, 
einem Tetrafluorethylen/Perfluoralkylvinylether- 
Mischpolymeren oder einem Ethylen/Tetrafluorethy- 
len-Mischpolymeren, einem fluoriertem Polymethylme- 
thacrylat, Teflon AF (von E. L du Pont de Nemours & 
Co, Inc.) und Cytop (von Asahi Glass Co, Ltd.), einem 
Silikonharz oder einem imidierten Acrylharz. 

Die optische Kunststoffaser gemaB der Erfindung 
kann man nach einem flblichen Verfahren herstellen, 
indem man beispielsweise ein Verfahren anwendet, bei 
dem das Kernmaterial kontinuierlich zu einer Faser ge- 
zogen wird und danach auf ihrem auBeren Umfang ein 
Verbund in einer nachfolgenden Stufe ausgebildet wird, 
oder indem man ein sogenanntes Doppelextmsionszieh- 
verfahren oder irgendein anderes Verfahr n anwendet, 
wobei das Verfahren zur Herstellung keinerlei Be- 
schrankungen unterliegt 

Um den Obertragungsverlust weiter herabzusetzen, 
kann man die optische Kunststoffaser dadurch herstel- 



len, daB man eine Vorform unter Anwendung eines 
Druckminderung/Druckerhohung-Warmeverfahrens 
herstellt, wie es in JP— A-124 603/1992 beschrieben ist, 
und danach zu einer Faser zieht 
5 ErfindungsgemaB kann man nach oder wahrend der 
Herstellung einer optischen Kunststoffaser, indem man 
also die optische Kunststoffaser bei einer vorgegebenen 
Temperatur warmebehandelt, die um 10°C oder mehr 
niedriger ist als die Glasiibergangstemperatur des 
io Kernharzes, einen optischen Kunststoffwellenleiter (ei- 
ne optische Kunststoffaser) herstellen, die eine hohe 
Warmebestandigkeit besitzt 

Die optische Kunststoffaser gemaB der Erfindung 
zeigt einen endothermischen Peak bei einer Tempera- 
15 tur, die der Glasiibergangstemperatur des Kerns des 
thermoplastischen Harzes entspricht oder daruber liegt, 
wobei die Warmeschrumpfung bei hohen Temperatu- 
ren gering ist und der Obertragungsverlust bei hoher 
Temperatur wenig zunimmt 
20 So kann die optische Kunststoffaser, deren Warme- 
bestandigkeit gemaB der Erfindung verbessert ist, vor- 
teilhaft verwendet werden; sie zeigt bemerkenswerte 
Effekte, wie sie verlangt werden, insbesondere eine ho- 
he Warmebestandigkeit, beispielsweise fur optische 
25 Lichtleiter zur Obertragung von Licht von einer Licht- 
quelle, fur Licht-LAN (local area network) fur Kraft- 
fahrzeuge oder fur FA (factory automation; Industrie- 
automation) und fur optische Fasersensoren, um die Po- 
sition von Gegenstanden in einem Betrieb hoher Tem- 
30 peraturzubestatigen. 

Nachstehend wird die Erfindung anhand von Beispie- 
len naher erlautert In den Beispielen sind Mengen auf 
Gewichtsbasis ausgedriickt Die Messung der angefiihr- 
ten Eigenschaf ten wurde folgendermaBen durchgefuhrt 
35 Obertragungsverlust: Der Obertragungsverlust wur- 
de nach der 5 m/1 m-Ruckschnittmethode (cut-back me- 
thod) mit einem LED von 660 nm als Lichtquelle gemes- 
sen. 

Differentialthermoanalyse: Die Messung wurde mit 
40 einem DSC RDC 220 (von Seiko Denshi Kogyo-sha) bei 
einer Erwarmungsrate von 10°C/min durchgefQhrt 

Schrumpf : Die optische Kunststoffaser wurde zu Lan- 
gen von 10 cm geschnitten; nachdem man die Faserteile 
bei einer vorgegebenen Temperatur 10 Tage lang war- 
45 mebehandelt hatte, wurden die Faserteile vermessen, . 
um die Schrumpfung auf Basis der folgenden Forme! zu 
ermittein: 

Schrumpf = ((10 [cm] — Lange nach Warmebehand- 
so lung[cm])/10[cm]) x 100. 

Beispiel 1 

Als Kernschicht bzw. -material wurde ein Polycarbo- 
55 nat (GlasQbergangstemperatur 142° C, Polycarbonat A; 
AD-9000TG von Teijin Chemicals Ltd) in einen Harz- 
zufiihrungsweg einer Extrusionsmaschine zum Ziehen 
von optischen Kunststof f asern eingebracht und eine Fa- 
ser uberfQhrt, wobei die Kopftemperatur 245° C betrug. 
60 Es wurde ein Werkzeug im Verlauf bzw. in den Weg des 
Ziehvorgangs eingesetzt, wobei ein hitzehartbares Sili- 
konharz (X-38-091HAB von Shin-Etsu Chemical Co, 
Ltd) zugegeben wurde, um eine Verbundschicht vorzu- 
sehen, wonach man mit einem Ofen hartete, der unter- 
65 halb des Werkzeugs angeordnet war. Danach wurde die 
Verbundfaser bei 120 C C zwei Tage lang warmebehan- 
delt, um die gewunschte optische Kunststoffaser zu er- 
halten. 
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Die erhaltene optische Kunststoffaser besaB einen 
Kcrndurchmesser von 0,96 mm und einen AuBendurch- 
messer von 1.02 mm Der Obertragungsverlust betrug 
400 dB/km (660 nm: LED). 

Das Ergebnis einer Differentialthermoanalyse durch 
DSC der erhaltenen optischen Kunststoffaser ist in Fig. 
1 wiedergegeben; ein endothermischer Peak erscheint 
bei 153°C und die Menge an absorbierter Warme be- 
trug 4,7 mj/mg. 

Als diese optische Kunststoffaser bei 135°C einen 
Monat lang erwfirmt wurde, betrug der Obertragungs- 
verlust 630 dB/km (660 nm : LED). Als die erhaltene op- 
tische Kunststoffaser bei 135°C 10 Tage lang w&rmebe- 
handelt wurde, betrug die Schrumpfung der Faser 0,8%. 

Vergleichsbeispiel 1 

Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen 
Weise wie in Beispiel 1 mit der Ausnahme hergestellt, 
daB nach der Bildung der Verbundschicht die W&rmebe- 
handlung bei 120 °C nicht durchgeftihrt wurde. 

Der Obertragungsverlust der erhaltenen optischen 
Kunststoffaser betrug 400 dB/km (660 nm: LED). Das 
Ergebnis einer Differentialthermoanalyse durch DSC 
der erhaltenen optischen Kunststoffaser ist in Fig. 2 wie- 
dergegeben; es wurde kein endothermischer Peak be- 
obachtet; ein endothermischer Obergang der GlasGber- 
gangstemperatur wurde bei 142° C festgestellt 

Als man diese optische Kunststoffaser bei 135° C ei- 
nen Monat lang erwfirmte, betrug der Obertragungs- 
verlust 1300 dB/km (660 nm: LED). Als man die erhalte- 
ne optische Kunststoffaser bei 135°C 10 Tage lang wSr- 
mebehandelte, betrug die Schrumpfung der Faser 5,4%. 

Vergleichsbeispiel 2 

Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen 
Weise wie in Beispiel 1 mit der Ausnahme hergestellt, 
daB die Wflrmebehandlung bei 135° C zwei Tage lang 
durchgeftihrt wurde. 

Der Obertragungsverlust der erhaltenen optische 
Kunststoffaser betrug 600 dB/km (660 nm: LED). Der 
endothermischer Peak bei DSC der erhaltenen opti- 
schen Kunststoffaser erschien bei 147° C und die Menge 
an absorbierter Warme betrug 1,2 mj/mg. 

Als diese optische Kunststoffaser bei 135°C einen 
Monat lang erhitzt wurde, betrug der Obertragungsver- 
lust 1200 dB/km (660 nm : LED). Als die erhaltene opti- 
sche Kunststoffaser bei 135°C 10 Tage lang w&rmebe- 
handelt wurde, betrug die Schrumpfung der Faser 3,1 %. 

Vergleichsbeispiel 3 

Es wurde eine Kernschicht bzw. Kernmaterial (Glas- 
Qbergangstemperatur 142°C; AD-9000TG von Teijin 
Chemicals Ltd.) in den HarzzufQhrungsweg einer Extru- 
sionsmaschine zum Ziehen von optische Kunststoff- 
asern eingefflhrt und zu Fasern verarbeitet, wobei die 
Kopftemperatur 245° C betrug. Es wurde ein Werkzeug 
in den Weg des Ziehvorgangs eingesetzt und ein hitze- 
h&rtbares Silikonharz (X-38-091HAB von Shin-Etsu 
Chemical Co, Ltd.) zugegeben, urn eine Verbundschicht 
zu bilden, wonach man in einem Ofen h&rtete, der unter 
dem Werkzeug angeordnet war. Danach wurde die Ver- 
bundfaser bei 1 20° C 3 h lang warmebehandelt, um einen 
optische Kunststoffaser zu erhaltea 

Die erhaltene optische Kunststoffaser besaB einen 
Kerndurchmesser von 0,96 mm und einen AuBendurch- 
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messer von 1,02 mm. Der Obertragungsverlust betrug 
400 dB/km (660 nm: LED). 

Bei einer Differentialthermoanalyse durch DSC der 
erhaltenen optische Kunststoffaser wurde kein endo- 
5 thermischer Peak beobachtet; man stellte einen endo- 
thermen Obergang der Glasilbergangstemperatur bei 
142°Cfest 

Als man diese optische Kunststoffaser bei 135°C ei- 
nen Monat lang erhitzte, betrug der Obertragungsver- 
10 lust 1300 dB/km (660 nm : LED). Als man die erhaltene 
optische Kunststoffaser bei 135° C 10 Tage lang w&rme- 
behandelte, betrug die Schrumpfung der Faser 5,3%. 

Beispiel 2 

15 

Man gab 948,4 Teile einer 48,5-proz. wSsserigen Na- 
triumhydroxidldsung und 8.251 Teile entionisiertes 
Wasser in einen Reaktor, der mit einem RQhrer, einem 
Thermometer und einem RUckfluBkOhler versehen war 
20 und lieB gasformigen Stickstoff durch die Ldsung etwa 
30 min lang perlen, um Sauerstoff zu entfernen. Nach- 
dem man 2,4 Teile Schwefelwasserstoff zugegeben und 
1.740,5 Teile Bisphenol AF (Reinheit 99,99%) gel6st hat- 
te, gab man 6170 TeUe Methylenchlorid zu und blies 600 
25 Teile Phosgen in etwa 60 min bei 14 bis 16°C unter 
Riihren hinein. Nachdem man 42,7 Teile p-tert-Butylp- 
henol und 322,6 Teile einer 48,5-proz. wSsserigen Natri- 
umhydroxidl6sung zugegeben und diese Komponenten 
unter Rflhren emulgiert hatte, gab man 1,0 Teil Triethy- 
30 lamin zu und rtihrte die Mischung bei 30° C etwa 2 h 
lang, um die Reaktion zu vervollst&ndigen. Nach Ver- 
vollstandigung der Reaktion wurde das Produkt mit 
Methylenchlorid verdtinnt; es wurde mit entionisiertem 
Wasser gewaschen; man sauerte mit Salzsiure an und 
35 wusch erneut mit Wasser, bis man die elektrische Leitffc- 
higkeit der wasserigen Phase nahezu an die von entioni- 
siertem Wasser gebracht hatte; danach dampfte man 
das Methylenchlorid ab, um ein Polymeres zu erhaltea 
Die spezifische Viskosit&t des Polymeren betrug 0,175 
40 unddieGlasQbergangstemperatur 157°C 

Als Kernschicht bzw. Kernmaterial wurde das be- 
schriebene Polycarbonatharz in einen Harzzufuhrweg 
einer Extrusionsmaschine zum Ziehen von optische 
Kunststoffasern eingefflhrt und zu Fasern bei einer 
45 Kopftemperatur von 235° C verarbeitet Man setzte ein 
Werkzeug in den Weg des Ziehvorgangs ein und gab ein 
hitzehartbares Silikonharz (X-38-091HAB von Shin-Et- 
su Chemical Co., Ltd.) zu, um eine Verbundschicht aus- 
zubilden, wonach man einem Ofen hfirtete, der unter 
so dem Werkzeug angeordnet war. Danach wurde die Ver- 
bundfaser bei 140 °C zwei Tage lang warmebehandelt, 
um die gewflnschte optische Kunststoffaser zu erhalten. 

Die optische Kunststoffaser besaB einen Kerndurch- 
messer von 0,96 mm und einen AuBendurchmesser von 
55 1.02 mm. Der Obertragungsverlust betrug 800 dB/km 
(660 nm: LED). 

Das Ergebnis einer Differentialthermoanalyse durch 
DSC der erhaltenen optische Kunststoffaser ist in Fig. 3 
dargestellt; ein endothermischer Peak erschien bei 
60 164°C und die Menge an absorbierter W&rme betrug 
3,6 ml/mg. 

Als man diese optische Kunststoffaser bei 150°C ei- 
nen Monat lang erwfirmte, betrug der Obertragungs- 
verlust 900 dB/km (660 nm: LED). Als man die erhaltene 
65 optische Kunststoffaser bei 150°C 10 Tage lang wirme- 
behandeite, betrug die Schrumpfung der Faser 13%. 
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Vergleichsbeispiel 4 durch ein Filter (0,1 u.m) zum Eliminieren von Fremdma- 

terial gegeben hatte, in den Harzzufuhrweg einer Extru- 

Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen sionsmaschine zum Ziehen von optischen Kunststoff- 
Weise wie in Beispiel 2 mit der Ausnahme hergestellt, aser eingefuhrt und zu Fasern verarbeitet, wobei die 
daB die WSrmebehandlung bei 140° C nicht durchge- 5 Kopftemperatur 240° C betrug. Man setzte ein Werk- 
fuhrt wurde. zeug in den Weg des Ziehvorgangs und gab ein hitze- 

Der Ubertragungsverlust der erhaltenen optischen hartbares Silikonharz (X-38-091HAB von Shin-Etsu 
Kunststoffaser betrug 800 dB/km (660 nm: LED). Chemical Co., Ltd) zu, urn eine Verbundschicht auszubil- 

Das Ergebnis einer Diff erentialthermoanalyse durch den, wonach man mit einem Ofen hartete, der unter dem 
DSC der erhaltenen optischen Kunststoffaser ist in Fig. 10 Werkzeug angeordnet war. Danach wurde die Ver- 
4 wiedergegeben; es wurde kein endothermer Peak be- bundfaser bei 140°C 3 Tage lang warmebehandelt, urn 
obachtet, und der endotherme Obergang der Glasiiber- die gewunschte optische Kunststoffaser zu erhalten. 
gangstemperatur wurde bei 1 56° Cbeobachtet Die erhaltene optische Kunststoffaser besaB einen 

Als man diese optische Kunststoffaser bei 150°C ei- Kerndurchmesser von 0,96 mm und einen AuBendurch- 
nen Monat lang erwarmte, betrug der Obertragungs- 15 messer von 1,02 mm. Der Obertragungsverlust betrug 
verlust 1 .400 dB/km (660 nm: LED). Als man die erhalte- 830 dB/km (660 nm : LED). 

ne optische Kunststoffaser bei 150°C 10 Tage lang war- Als man diese optische Kunststoffaser bei 150°C ei- 
mebehandelte, betrug die Schrumpfung der Faser 5,0%. nen Monat lang erhitzte, betrug der Obertragungsver- 
lust 930 dB/km. 

Vergleichsbeispiel 5 20 Bei einer Differentialthermoanalyse durch DSC der 

erhaltenen optischen Kunststoffaser trat ein endother- 
Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen mer Peak bei 168°C auf, wobei die Menge absorbierter 
Weise wie in Beispiel 1 mit der Ausnahme hergestellt, Warme 2,8 mj/mg betrug. 

daB die Warmebehandlung bei 150°C zwei Tage lang Als man die erhaltene optische Kunststoffaser bei 
durchgefuhrt wurde. 25 150°C 10 Tage lang warmebehandelte, betrug die 

Der Ubertragungsverlust der erhaltenen optischen Schrumpfung der Faser 0,5%. 
Kunststoffaser betrug 900 dB/km (660 nm: LED). 

Das Ergebnis einer Differentialthermoanalyse durch Beispiel 4 

DSC der erhaltenen optische Kunststoffaser ist in Fig. 5 

wiedergegeben; ein endothermer Peak erschien bei 158 30 Man gab 249 Teile entionisiertes Wasser und 16,4 
°C, und die Menge an absorbierter Warme betrug Teile einer 48,5-proz. wasserigen Natriumhydroxidid- 
1,3 mj/mg. sung in einen Reaktor, der mit einem Ruhrer, einem 

Als man diese optische Kunststoffaser bei 150°C ei- Thermometer und einem RuckfluBkQhler versehen war, 
nen Monat lang erwarmte, betrug der Obertragungs- und lieB gasformigen Stickstoff durch die Lflsung etwa 
verlust 1300 dB/km (660 nm: LED). Als man die erhalte- 35 30 min lang durchperlen, urn Sauerstoff zu entfemen. 
ne optische Kunststoffaser bei 135°C 10 Tage lang war- Nachdem man 0,05 Teile Schwefelwasserstoff zugege- 
mebehandelte, betrug die Schrumpfung der Faser 4,5%. ben und 27,1 Teile Bisphenol AF (Reinheit 99,98%) und 

3,14 Teile 9,9-Bis-(4-hydroxyphenyl)-fluoren (Reinheit 
Beispiel 3 99,8%) gelost hatte, gab man 267 Teile Methylenchlorid 

40 zu und blies 10,4 Teile Phosgen in etwa 60 min bei 14 bis 

Man gab 3.280 Teile entionisiertes Wasser und 372 16°C unter Ruhren durch. Nachdem man 0,67 Teile 
Teile einer 48,5-proz. wasserigen Natriumhydroxidld- p-tert-Butylphenol und 5,6 Teile einer 48,5-proz. wSsse- 
sung in einen Reaktor, der mit einem RQhrer, einem rigen Natriumhydroxidldsung zugegeben und diese 
Thermometer und einem RiickfluBkilhler versehen war Komponenten bis zum Emulgieren gertihrt hatte, gab 
und blies gasfdrmigen Stickstoff durch die Losung etwa 45 man 0,02 Teile Triethylamin zu und rflhrte die Mischung 
50 min lang, urn Sauerstoff zu entfernen. Nachdem man bei 30°C etwa 2 h lang, um die Reaktion zu vervollstan- 
0,99 Teile Schwefelwasserstoff zugegeben und 5443 digen. Nach Vervollstandigung der Reaktion wurde das 
Teile Bisphenol AF (Reinheit 99,98%) und 52^ Teile Produkt mit Methylenchlorid verdunnt; man wusch mit 
Bisphenol AP (99,98% Reinheit) gel6st hatte, gab man 2. entionisiertem Wasser; es wurde mit SalzsSure angesSu- 
150 Teile Methylenchlorid zu und blies 210 Teile Phos- 50 ert und eraeut mit Wasser gewaschen, bis man die elek- 
gen in etwa 60 min bei 14 bis 16°C unter Ruhren durch. trische Leitfahigkeit der wasserigen Phase der von en- 
Nachdem man 13,3 Teile p-tert-Butylphenol und 70,0 tionsiertem Wasser angenahert hatte; danach wurde das 
Teile einer 48,5-proz. wftsserigen Natriumhydroxidld- Methylenchlorid abgedampft, um ein Mischpolymeres 
sung zugegeben und bis zum Emulgieren gertihrt hatte, zu erhalten. 

gab man 0,28 Teile Triethylamin zu und rtthrte die Mi- 55 Die spezifische Viskositat des Mischpolymeren be- 
schung bei 30°C etwa 2h lang, um die Reaktion zu trug 0,211 und die Glasubergangstemperatur 168°G 
vervollstandigea Nach Vervollstandigung der Reaktion Als Kernschicht bzw. Kernmaterial wurde das be- 
verdunnte man das Produkt mit Methylenchlorid; es schriebene Polycarbonat-Mischpolymerharz, das man 
wurde mit entionisiertem Wasser gewaschen; man sau- durch ein Filter (0,1 urn) zum Entfernen von Fremdma- 
erte mit Salzsaure an und wusch erneut mit Wasser, bis 6 o terial gegeben hatte, in einen Harzzufuhrweg einer Ex- 
die elektrische Leitfahigkeit der wasserigen Phase der trusionsmaschine zum Ziehen von optischen Kunststoff- 
von entionisiertem Wasser angenahert worden war; da- asern eing fuhrt und zu Fasern verarbeitet, wobei die 
nach wurde das Methylenchlorid abgedampft, um ein Kopftemperatur 245° C betrug. Man setzte ein Werk- 
Mischpolymeres zu erhalten. Die spezifische Viskositat zeug in den Weg des Ziehvorgangs ein und gab ein 
des Mischpolymeren betrug 0,210 und die Glasiiber- es hitzehartbares Silikonharz (X-38-040HAB von Shin-Et- 
gangstemperatur 160°C su Chemical Co, Ltd) zu, um eine Verbundschicht aus- 

Als Kernschicht bzw. Kernmaterial wurde das be- zubilden, wonach man mit einem Ofen hartete, der unter 
schriebene Polycarbonat-Mischpolymerharz, das man dem Werkzeug angeordnet war. Danach wurde die Ver- 
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bundfaser bei 150°C drei Tage lang wfirmebehandelt, 
urn die gewflnschte optische Kunststoffaser zu erhalten. 

Die erhaltene optische Kunststoffaser besaB einen 
Kerndurchmesser von 036 mm und einen AuBendurch- 
messer 1,02 mm. Der Obertragungsverlust betrug 5 
900 dB/km (660 nm: LED). 

Bei einer Differentialthermoanalyse durch DSC der 
erhaltenen optischen Kunststoffaser trat ein endother- 
mer Peak bei 178°C auf; die Menge an absorbierter 
W&rme betrug 3,4 mj/mg. 10 

AIs man diese optische Kunststoffaser bei 150°C ei- 
nen Monat lang erw&rmte, betrug der Obertragungs- 
verlust 1.050 dB/km (660 nm: LED). AIs man die erhalte- 
ne optische Kunststoffaser bei 155°C 10 Tage lang wfir- 
mebehandelte, betrug die Schrumpfung der Faser 03%. 15 

Vergleichsbeispiel 6 

Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen 
Wcise wie in Beispiel 3 mit der Ausnahme hergestellt, 20 
daB die dreitfigige Wfirmebehandlung bei 140° C nicht 
durchgeftthrt wurde. 

Bei einer Differentialthermoanalyse durch DSC der 
erhaltenen optischen Kunststoffaser wurde kein endo- 
thermer Peak beobachtet; der Obertragungsverlust der 25 
erhaltenen optischen Kunststoffaser betrug 830 dB/km 
(660 nm: LED). 

AIs man diese optische Kunststoffaser bei 150°C 10 
Tage lang erw&rmte, betrug die Schrumpfung der Faser 
3,0%. 30 

Vergleichsbeispiel 7 
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erhalten werden kann. 

4. Optische Kunststoffaser nach Anspruch 3, da- 
durch gekennzeichnet, daB das zweiwertige Phenol 
2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)- 1,1,1 ,3,33-hexafluorpro- 
pan ist 

5. Optische Kunststoffaser nach einem der vorher- 
gehenden AnsprOche, dadurch gekennzeichnet, daB 
der endothermische Peak in inem Temperaturbe- 
reich von 130 bis 190°C liegt 

6. Optische Kunststoffaser nach einem der vorher- 
gehenden AnsprQche, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Menge an absorbierter Warme 2,0 ml/mg oder 
mehr betrfigt 

7. Verfahren zur Herstellung einer optischen 
Kunststoffaser, deren Kern ein Polycarbonat um- 
faBt, gekennzeichnet durch folgende Stufe: 
Warmebehandeln des Kerns fOr mindestens 8 Stun- 
den bei einer Temperatur, die um 10°C oder mehr 
unter der Glasflbergangstemperatur des Polycar- 
bonats des Kerns liegt 

8. Verfahren nach Anspruch 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB die Wfirmebehandlungsstufe bei einer 
Temperatur durchgefiihrt wird, die um 10 bis 50°C 
unter der Glasflbergangstemperatur des Polycar- 
bonats des Kerns liegt 

9. Verfahren nach Anspruch 7 oder 8, dadurch ge- 
kennzeichnet, daB die Wfirmebehandlungsstufe 20 
bis 200 h lang ausgeftlhrt wird. 



Hierzu 5 Seite(n) Zeichnungen 



Es wurde eine optische Kunststoffaser in der gleichen 
Weise wie in Beispiel 4 mit der Ausnahme hergestellt, 35 
daB die dreitfigige Wfirmebehandlung bei 145° C nicht 
durchgefiihrt wurde. 

Bei einer Differentialthermoanalyse durch DSC der 
erhaltenen optischen Kunststoffaser wurde kein endo- 
thermer Peak beobachtet; der Obertragungsverlust der 40 
erhaltenen optischen Kunststoffaser betrug 900 dB/km 
(660 nm: LED). 

AIs man diese optische Kunststoffaser bei 155°C 10 
Tage lang erw&rmte, betrug die Schrumpfung der Faser 
2,5%. 45 

PatentansprGche 

1. Optische Kunststoffaser, deren Kern ein Polycar- 
bonat umfaBt, das einen endothermischen Peak in 50 
einem Temperaturbereich von 100 bis 200°C auf- 
weist, wobei die Menge an absorbierter Wfinne des 
endothermischen Pedes 1,5 ml/mg oder mehr nach 
einer Differentialthermoanalyse bei einer Erhit- 
zungsrate von 10°C/min betrfigt 55 

2. Optische Kunststoffaser nach Anspruch 1, da- 
durch gekennzeichnet, daB das Polycarbonat ein 
aromatisches Polycarbonat ist, das durch Umsetzen 
von 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyl)-propan mit einer 
Carbonatvorlfiufersubstanz erhalten werden kann. eo 

3. Optische Kunststoffaser nach Anspruch 1 oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB das Polycarbonat ein 
aromatisches Polycarbonat ist, das durch Umsetzen 
mindestens eines zweiwertigen Phenols aus der 
durch 2,2-Bis-(4-hydroxyphenyiyi,U f 3A3-hexaflu- 65 
orpropan, l,l-Bis-(4-hydroxyphenyl)-l-phenylet- 
han und 9,9-Bis-{4-hydroxyphenyl)-fluoren gebilde- 
ten Gruppe mit einer Carbonatvorl&uf rsubstanz 
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